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rri7.rfiihr,n «ir'R.lnl8u»8 IlmethyltetapMhalat (PMI), 
^lai'l g«..m.«lc»ne.. da. ^ eln ».-l«oh 

!tt tt*er 4.r ,utelctlschen ZusaM.nBrt-ang liege-w 

: : .K^Lei. BO..il.t un* dann durcn 
5 l^rirtalllBieran . .toe mlt da. Ml-Oahalt in den 

yerunralnlguugan dl. ,u*.Wl.oh, Zna«-ene.taung ^ 

errelchen* 

2. Tarfahran naoh Anapruch 1. dadurch ga«nn«ielmat. dafi 
,0 i-n daa gaachaol.eno D«T-haltiga Oamiaol. Bun&ohat In- 
nartall. von 0,5 Mb 2 S*-"*^" 

W,.U, die 0,5 MB 15-G unter dan ^-^^-'f*""" f 
aomlBcha liegt. dann die KriatalU «ch=.n IM^, und 
dann welWr al,MhW, obna Jadoch di. autalrtlBOh. Se«- 
15 peratur zu erreichen. 

3. verfahren naoh Anspruoh. 1 oder 2, dadurch gelcenn^eich- 
net. dafl m«i mindestens 2*0 fiber der eutektlschen 
Tempeipatur "bleibt. 
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HOBOES. AOI— 30««' '' HO, ,8. ^^■'^"^ 

. J o in« bel der Oxidation von p-»lol, '-B- 
1,, '"Vlel UO - 160-0 m 0.g.n«rt von Koialt- 

„lt Wft "rwk l>el HO ' T«eete«n, 

«a «a„gansauen gavonnene P-"'^"^^"^"^ Kathyl- 

5 eruppe - -"X^dls -Oh .In, Keihe B«h«r a«r.nn.arar 
V„unr.lnl6U„e.n. ;;;f^„,,^,,„„,,„adeh.d. .4-Oar.c- 

Tcr reroirerer ^^^^^ 

10 eater. aus axese genannt - zu gevln- 

"^"■/rMm". Z ndgUlUgan Relnlgung nooh awal- 
»aX aus mattianoliaoher loeung u g ,982, 

20 gen W..tW"sop«halat ^* ^ J 

t,K0) a.>.r dlcht ^'''"^^^t Ja4r;e.tlXlatlon pra^tlaoH 
von om alleln duroh ^ B,.tlUatlon naehgeachal- 
„„„»Slloh. Ble d.r f ^fHeLnol hat Jedooh 
«te ...l«allga "•"''^'i""";' 7^.^.1 ntoht nur dl. 

a, „.eUloha Kaontalla. *f -"'^^^jtrol! d a .atr.chtllchaa 

rr-Td j:grorir de. .n. ^tau 

Apparate una jj^ Moa^hinen vie Zentrlfugea. 
an vartvmssiBte»8i^«» Haschinen wie 

ilia fttp die awelnalige 
,0 ,a..n .atr^Ctllcnen 7^^^:^ /.-tlUatlvan RUo^ 

...rtataUlaatlon »e M.t^-^^ 

, r iraTnrur.niicn.n ...i. ^i. g^xion 
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«u vermelden Bind. Sciaiefllioh fallen bei diesem Pro.efl 
"cl j^oae «ensen an .ethanolhaltiger A.luft ^d At^aser 
an, die g«r«lntgt Mrdett nttsoon. 

Me *«f8al.e der ,orlle8»den Brflnd««g beeta^d im., darin, 
em Terfahren .ur Beinlgung van MI >er.lt.«steUen, dae 
dies! Kaohtelle ntoUt ^esitrt nnd da. Inabeeondere «rfa^- 
reneteohnlBoh elnfacher, lelcMer .ateuerbar nnd ^^'^ r 
gunatlser lat und au alne. ralnen baw. hoobrelnen IMI f>mrt. 

' Bleae.Aufgabe konn*. ttb,rr..chend=r«lae ao S'"'* -;*"' 
das JM ohne Ver«Bdnng elnea IBaemlttele (= Hllfartolf) 
tt^e™ aua der Schsalae eln- Oder .ehr,ale >-i=*^^"«* 
,lrd. Oberra^chend lat dl,e, veil nacb blaberisen Brfal.- 

5 Can und Kelnw.ge„ da. PraxU di. vieXen D» .»t^- 
tenan Yerunrainisunsen ao ach«r an «>«ernen ^Ind, daS 
dlaa nnr nnter Zuhllfanalme elnea Me.mitt.1. «r aBgllch 
gehalten \nirde» 

■0 Sin irelterer SaeMell der Wkri.talllsatlon aua Ketbanel 
fa" drda. nooh In der *.«erlanse enthaltene «, sow e 
jaa'jWI »>d MO nnd die welter vorna genannten Tarnnre nl- 
Z^ZZ^ de„ .inda^pfen dea Metb«>ol3 in die axid.t.one„ 
^a anrttcigelel*et warden rtaoen. Pernar «U.sen die Iso- 

25 «ren MCI nnd IMO dnroh eine geaonderte ^''^ 
Abtrennnng «ebr odar wanlger v.rlnatr.lob ana da. Terfahron 

entfernt werden. 

Me irfindnns betrlfft ao»it em Verfahran anr ^^f^^ 
30 yon imathsrlterephthalat, dadnroh gakennaelchne*. daa .an 
am MS-haltlgea O^aoh «lt eme« ttber der anteittaohan 
Z«sa»en»et.nhg llegendan MI-Anteil eohailat nnd d^ 
anroh AbWhlan MI anakrlatalUBieren Uiflt, ohna nit da« 
MI-»abal« m den Tarnnremlgnngan die euteMlBOh. ina^.- 
55 rnaaunng an arraicban. Me elngeeat.ten 

aan also I. euteWiaclum rhaae«dia«r««» MI-..ltlg Uegen, 
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aer Mi-Ante 1 ~B ,eels«t una 



aeotUllert. 



rZTo; ae. .aU, — - »-rria. 

hat „.lasiela«eiBe ",„,itB ttber 90 Gav.-X 

gaeignet alnd 'ner Bind. Daber 

- en..a„en uad '-^^J^^^V^^.s Aueeangese- 
5 wpfleb" Blch bei Serln^e" erflndunge- 

.aaaoen Vertahreno, irobel man in jeder » 
B.'""t dee auBKrletalliBlerten « erre.cht. 

, d.e ,o.n...ne .e^- ^ -fr^b Tn^ 
liegt . 

""^Ser J^ vrver«enaeten Irl.talll.a«on.- 

T a I-^>a«n Te.peratur USt »n 
assara* ab. ^ KrlBt.lU.»«onsa,parat «- 

nlge BWttten blB .enige Stoden «ehB.n, 4«u. HI 
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^ -.I** m die N'ihe der eutelrti- 
B.lnhe» des ,l„ge=et.ten »"'»'^^^*;,^,„ ,^„atur, 

^ihran Al8 eutektische Temperatur wtrd dabci ax . y 
T'JrL^t Del dar elch das jeveilise, von aep Art 

aer Verunreinigung dee DMT ^^'^'^^^f ^^'^tftlrd van- den 
V v> T5er flUsBig vertliebens Anteil wira vo 

,5 abscheidet. Der ixub s ^^^^ Kristallen anhaf- 

KriBtallen abgotrennt. die in una a 

^^ige Temporaturerhehung abgeschieden und das g 
■ BMl aurch weiteres AufschmeUen gevonnen. 

d„ K....ns in ... ,.aUeo.» ^^X^TaTr' 
irutalllaator («o,fa,parat) .io la 

I'^rs r uTe; ^ Bratarrunga^roct des Ausgangsge.iscbs 
25 1.5 bis 3 C urter ae . ^^^.^^j^.^.^ ^ eino 

und halt dieao Sorapcratnr 1 - 5 a™ 
gute Auabiiaung der Kriatalle erreicben. 

.ann IcUbXt ^.vor.ugs.eise Innerbalb ^onJJ.^^^^ 

i hla 10 atunden, veltar ab, geeeUonanfalls Dia 
r, me de el«lB=>.e„ Te„,eraW, 

die Hane aei Sesajrte »u beacbten 

•u - aen Abstand von dieaeo PunKU v»eBa«i.o » 
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15 



* ,hKV.«n« soil langBam etattfinden, vorzuge- 

a. .nfang dieses Schmel.vorgange a^^^^^^^ 
Pra.tlonen warden a.get-nt ine. e n^^ ^^^^^^^^^^^ 

. fbevorzugt) mehrstufig mit deia in 

^ TT<! pq ^ 621 664 -beBclirieljenen Hlesexiiiiiu»-* 

aer US-PS 5 62 4 ^^^^^ voraugeweise lUr 

so kUhlt man hier dxe Gemiscne s ^^^^ 

venige Minuten auf eine Temperatur von ca. 1 ^i 

Z Erstarrungspunkt dee AusgangBgemischs . Dann ^i^^' 

den 0 5 l>is 5 Stunden, inebesondere 

ionerhalt, von ^/^^'^J^^^ ,er eutelctischen Te«- 

,e.enenfan-ie e^ U.er den A.etand von dieaer 

peratup. vobei jedocn aa verDlei- 
,o.peratuP Gesagte .u ^-^^*°^/f; ^r.eite- Reini^^g - 
benden flUseigen Auteil abgetrennt. Die wei 
e-Ut dann dure, einen 
' rrr^I^rr^^^^^^^^ -^^en a.geeo..o.en 
und au8 dem Apparat aDgelaesen. 
. M«.len Tenperaturen fUr die AuelBsung der Kristal- 

5 lisation. dxe verunreinigmigen. eowie 

.weolca lassen aioh fUr Je- 

aio «»-«*^^«*^^"^i^':'";„:;;orverBUCh an Hand der oMgen 
des Ausgangsgemisch in elnem vorver 

Epiau-terungen leicht ermitteln. 

'° «.,«nite der oDengenannten geeigneten DMT- 

Pie ErstarrungBpunkte der o g ^^.^^ 

AuegangsgemiBohe llegen zwlBohen 140.5 

. y.,.y.-^v beschrieDenen losemittelf reien Arteits- 
Keben der '^^^^ ^^genwart gevieser LOeemit- 

55 velee .ann ^rlf^^f"- ^^^Vylol, Bch^el.XriBtalllBiart 
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verden. Dies erfordert jedoch zusStzliche Koeten llir die 
ADtrennxmg und Aufarbeitung dea LSsemittele und bletet so- 
mit kelnen Vopteil. 

5 Ein groflep Yortell dee erfindungsgemttSen ReinlgungBvertah- 
rens liegt darin. daB betrSottliche Bnerglemengen einge- 
spart werdeu. da die Hethanoldeetillation und die Trockaung 
dee Dimethylterephthalatfl entfallea. 

to Weitere 7opteile liegen im VegfalX der wartuugelui^enaivea 
Zentrifugen. denn die erfindungagem^e Schmol^acPistallisa- 
tion ben»tigt in ihrer kompalcten und hilf eetofffreien 

• verfahpensveise auBer Pumpen keine Maschinen mit.bewegten 
leilen. Darttber hinaus iat von Yorteil, daB koine Ab^aeeer^ 

15 und Abluftppobleme auftreten. 

Nicht BUleUt vermeldel; man die Riaiken, die mit der Hand- 
habung gpbfierer MethanoUnengen verbunden eind. . 

20 Dae nach dem erfindungagemaflen Verlahren gereinigte DMT 
kann neben der bevorzugten Yeryendung ala Monomereo fUr 
Polymere. auch ala Syntheaebauatein z.B. fUr Parbatoffe, 
PflanzenechutamitlJel odep laxUlhilfamittel verirendet verden. 

Das erf indungsgemafle Yerfahren ^rd duroh die folgendcn 
Beiapiele eriautert, ohne auf dieee eingeschpanjrt zu aein. 
Die PpoBentaahlen Bind jeweila Geviohtappoaente- 



25 



Belaplel 1 



30 



in einem R8hpenkriatallieator, deasen Mantel an einen Thep- 
moataten mit einem Tempepatup-Zeitplangeber angeschloasen 
ist, vird ein DMT-&emiaoh (aua der f r.aktionierten Destina- 
tion nach der jsveiten Methanolveresterung) mit einem Er- 
35 starrungapunkt von t38.9*C und folgender Zusammensetsung 
eingeaetzti 
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Bi^ethylterephthalat (DMT) : 94,4 5^ 

T,i.ethylorthophthalat CDHO) : 0 5^ 
4-OarbometboxyDenzaldehyd ' ; . 
5 p_ToltiylaauremethyleBter = "•^'^ 

.«.v,^niaene Gemisoh langsam auf 157'C alj 
Kan WhU daB S^^^^^'^^f "1^^, . ^^en (DMT) an. Haoh etva 
einer 3tunde Kri8talli8ier.ext vir der Kri 

Bohllefiend vlrd der im ^P^^^^* J ^erbliebenen Apparate- 
...elassBn .nd ^ -^-^ .r /st^ - 

.autenden ^c^.^ ^^^^^^^^^^^ l,,^^ .u^«eeo..oX.en und 

,0 .aa isoUerte reino B«T Hat alnen -^-^^^^^^ 
M0,7-C und die folfionde ZuBammenBet^une. 



Dimethylterephthalat 
Dimethyllsoph-thalat 
25 Dime-bhylortUophthalat 

4-CarboBethoxyl3enzaldc-hyd 
p-Ioluylsauromethylester 



ca. 99»99 ^ 
go ppm 
2 ppa 
2 PPa 
1 PP» 



50 



thyllaophthalal;. WMW^ . * .t„ verunrelDlgt Ut, 
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Schmelze auf 153,5 C ao una ^ irtnerhalb von 

^.enen ilpparateinhalts langsa^ « .-c Ltragt. Me 

punkt- der aTatropfeuden uni vristalle warden 

L Apparat ^urUckgebliebenen farWoeen Kristalia v 

aufseBohmol^en wid die SchmeXze ieoliert. 

Pro 100 Gev.-Teile an reinem MI warden 107 Gev.-Teile an 
Pro 100 isollerte Produkt hat einau 

r::::^:^ und d. .ox.ende ...s^..s...^. 



99»99 ^ 

15 PT"» 

9 PPtt 

29 ppm 

32 PPtt 



DimethyXt er epht halat 
15 Dimethylisophthaial! 
Dimethiylox thophthalat 
4-Car\)ome1:hoxyl)enaaldehyd 
. p-Toluylsauremethylester 

20 •ftQia plel 3 

in emem KriatalliBator . vie in der ^^'^f 

^621 664 be8chriel>on. wurde ein Dimethylterephlihalat 

vorgole^ und in eine. leBperaturbereicl. von . 64 ^ia 140 
aweistufig icrletalliaiert: 



25 



DlmethylteTeplitlialal; 

DlmethyllBOphthalat 
30 BlBethylorthophtbalat 

4-0ar"boae1;Tioxytenzaidehyd 
P„5oluylsaur ©aethylester 
Benaoesauremethyleeter 



86 H 
9,86 ^ 
0,46 < 
0,72 
1,20 Ji 
0,22 5t 



35 BrB-barrungepunlct 



134, 2'C 
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Hach 150 Mlnuten QesamtkristalliBatlonB- und Aufsohmel^ 
vurde das .weistuflg gereinlgte Frodulct IboI ert. Pro 
0 o" - eile des zweistufig gereini^eu MMethyltereph- 
100 Ge». lei . TsinsatzprodTzkt Tie- 

aetzung: 

Dimethylterephthalat 
B i me t hyl i 8 opht halat 
Dimethylorthoph-bhalat 
A-Oarbomethoxybenaaldehyd 
p-ToluylsSuremethyleBter 
BenBoesauremethyleater 



15 ;Beia piel 4 

m elnem Krl.talllsator , wle in d.r TIS-r.t.nt.olirl« 

Dtuflg BClnelitristalllBlerli: 



: > 


99 ^ 




0,77 5< 


: < 


0,01 3« 


t < 


0,01 


• 
• 


0,06 




0,01 



20 



Dinothylterephthalat 
25 Dlnethylisophthalat 
Dlmethylorthophthalat 

4-Carl)0jae bhoxy benzaldeliyd 

dimethylaoetal 

4-Cart>onethojcybenaaldehya 

50 p-Toluylsauremethylester 



50,7 ^ 
54,1 ^ 
5,6 ^ 

3.2 S« 

1,1 5^ 

5.3 ^ 



einem Erstarrungspunkl; von HO,b una 
35 raensetzung erhalten: 
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Dimethylterephthalat 
DlmethyliBophthalat 
Blmethylorthophthalat 
4-Car'bomethoxy^enzaldehya- 
- dime thy lace tal 

4-Carl5 omethoxyDenealdehyd 
p-Ioluylsauremethyloater 



oa. 99,99 ^ 




120 




12 


ppm 


16 


ppm 




ppm 


30 


ppm 



